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(54) Wasserbasierende organopolysiloxanhaltige Zusammensetzungen, Verfahren zu deren 
Herstellung und deren Verwendung 

(57) Die Erfindung betrifft wasserbasierende Orga- 
nopolysiloxan-hattige Zusammensetzungen, die im 
wesentlichen frei von organischen Losemitteln sind, 
einen Flammpunkt von mehr als 80 °C besitzen und bei 
Verdunnen mrt Wasser im wesentlichen keine Alkohole 
durch Hydrolyse freiset2en. 

Die erfindungsgemaGen Organopotysiloxan-halti- 
gen Zusammensetzungen sind erhaltlich durch Mischen 
von wasserlOslichen Aminoalkylalkoxysilanen mit nicht 
wasserloslichen Alkyttrialkoxysilanen und/oder Dial- 
kyldialkoxysilanen und/oder Mischungen aus Alkyttrialk- 
oxy- und Dialkyldialkoxysilanen. Versetzen des 
Gemisches mit Wasser, Einstellen des pH-Wertes der 
Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 
und E ntfer nen des bereits vorhandenen und/oder bei der 
Umsetzung entstandenen Alkohois. 

Ferner wird das Verfahren zur Herstellung der erfin- 
dungsgemaGen Organopolysiloxan-haltiger Zusam- 
mensetzungen sowie deren Verwendung offenbart 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft wasserbasierende Organopolysiloxan-haJtige Zusammensetzungen, em Verfahren zu deren 
Herstellung sowie deren Verwendung. Die emndungsgemaBen Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen srnd 
im wesentlichen frei von Losemitteln. Unter losemitterfreien Zusammensetzungen and hier sotche zu verstehen, die 
kerne aliphatischen Oder aromatischen Kohlenwasserstoffe, HaJogenkDhlenwasserstoffe, Glykole, Glykotether, Ether, 
Ketone, Ester, Amide und andere Stickstoff-Verbindungen sowie Schwefel- und Nrtroverbmdungen auf rein organischer 
Basis sowie Protonen-(bzw. Wasserstotf-)freie Losemittel in Anteilen von mehr als 10 Gew-ppm entharten. Hmgegen 
werden Protonen-haltige Agenzien, wie Wasser, anorganische Oder organische Sauren, und Alkohole. wie Methanol, 
Ethanol, n- und i-Propanol sowie hohere Alkohole in dieser Reihe, nachfoigend nicht als organische Losemittel ange- 
sehen. 

Mineralische Baustoffe - wie beispielsweise Ziegel, Beton, Kalksandstein. Mortel - unterliegen gewohnlich der Ver- 
witterung Aus diesem Grunde werden in der Regel zur Vermeidung solcher Vorgange Schutzanstriche auf die Ober- 
flache aufgebracht 

Eine andere gunstige MethcdeistdieOberflachenimpragnierung. Hierbei dringt das Hydrophobierungsmittel in eine 
porose Struktur ein. Dadurch wird neben einem Schutz der Oberflache auch eine gewisse Tiefenwirkung erzielt. Da 
lerner keine dampfdichte Schicht gebildet wird, rst die gewohnlich geforderte Wasserdampfdurchlassigkeit gegeben 
Die Tiefenwirkung ist naturlich durchdie Eindringfahigkeitdes fiussigen Hydrophobierungsmittels in einen porosen Stoff 
limitiert. 

Als Kriterien fur die Gute der wasserabstoGenden Wirkung von Hydrophobierungsagenzien gelten im allgemeinen 
der "Abperleffekt" nach der Impragnierung, die Eindringtiefe des hydrophobierenden Agens in z B porose mineralische 
Baustoffe sowie die Reduktionder Wasseraufnahme nach Behandlung der Materialien mrtderHydrophobierungslosung 
Zusatzlich soil die Oberflache der Materialien nach der Impragnierung gegenuber ihrem ursprunglichen Erscheinungs- 
bild nicht verandert sein. 

Organosilane der allgemeinen Formel R° - Si (OR 1 ) 3l mit R° als organischem Rest und R 1 als Methyl- bzw Ethyl- 
Rest, finden vielfartige Anwendungen, z. B als Haftvermittler, TrennmitteJ, Rheologieverbesserer, Vernetzer aber auch 
als Hydrophobierungsmittel 

Aus okologischen, arbeitssicherheitstechnischen und okonomischen Grunden gent man immer mehr dazu uber, 
ihre Applikation in waBriger Form vorzunehmen. Hierbei treten in der Regel foigende Probleme auf: 

Durch Hydrolyse werden Alkohole freigesetzt: 

RQ-Si(ORi) 3 + 3 H2Q -> R°-Si(OH) 3 + 3 R^OH 

Freie Alkohole erniedrigen den Flammpunkt der Anwendungslosung, so daR explosionsgeschutzte Maschinen und 
Spezialgerate fur die notwendigen Verarbeitungsschrrtte eingesetzt werden museen Aus toxikotagischen Grunden 
mussen die mit dem Umgang betrauten Mrtarbeiter zusatzlich geschuit und geschutzt werden. Ferner kann die 
Entsorgung der gebrauchten Anwendungslosung aufgrund der Hydrolysealkohole Schwierigkeiten bereiten Spe- 
zielle AbwasserWaranlagen sowie Anlagen zur Abgas- bzw. Abtuftnachbehandlung werden benotigt. 

Das in Wasser zu applizierende Organosilan ist nicht wasser loslich: 

R0-Si(OR 1 ) 3 + 1,5 H2O RO-SiOj 5 + 3 R 1 OH 

Das danach gebildete Hydrolysat R-SiO<| 5 fallt als polares Silikonharz aus dem Reaktionsgemisch aus, so daB es 
fQr die gewunschte Anwendung nicht mehr zur Verfugung steht. Organosilane mrt sehr stark hydrophobem Cha- 
rakter, wie z. B. Alkylalkoxysilane, insbesondere mit langem Oder verzweigtem Kohlenstotfgerust hydrolysieren 
zwar nur sehr langsam, sind aber in Wasser nicht loslich. 

Um die bekannten. zuvor beschriebenen Nachteile zu mildern, wurden in der zuruckliegenden Zet verschiedenste 
Verlahren angeregt: 

Einige Organosilane, wie z. B. Aminoaikyialkoxysilane, sind zwar wasserloslich, diese besitzen aber einen nur schwach 
hydrophoben Charakter. Eine Verbesserung der hydrophobierenden Wirkung ist hier wunschenswert Die MaGnahme 
der destillatrven Entfemung von Hydrolysealkoholen wahrend der Synthese fur die Herstellung von Organosilan-Zube- 
reitungen aus wasser loslichen Organosilan en, wiez. B. aus3-Aminopropyltriethoxysilan, istbekannt Wasserbasierende 
Aminosilansysteme mrt deutlichem Alkohoianteil, aber ansonsten Ibsemrtterfrei, sind auf diese Weise zuganglich und 
beispielsweise in Form von DYNASYLAN 1 151 marktgangig. 

In einer vorgangigen, aber noch nicht veroffentlichten europaischen Patentanmeldung mit dem Titel "Method for 
preparation of stable water-borne silane composrtions" wird die Modrfizierung derartiger wasserbasierender Organo- 
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silan-Zubereitungen mit germgen Mengen an sich nicht wasserlOslichen Organosilanen, wte bei spiel sweise Methyltri- 
methoxysilan Oder Vinyrtnmethoxysilan, beschrieben. Nach diesem Verfahren ist em molares Verhaltnrs der ntcht 
wasserloslichen Kommonente zu der wasserloslichen Komponente von 1 ; 2,5erreichbar. Die Anwendungseigenschaf- 
ten entsprechen im wesentiichen denen der zuvor genannten, wasserbasierenden Organosilan-Zuberertungen. Nicht 
zuganglich nach diesem Verfahren sind wafcrige Losungen mit noch hoheren Anteilen nicht wasserloslicher Organo- 
silane. beispielsweise AJkylalkoxysilane wie Methyl-, Propyl- Oder Isobutyrtnmethoxystlan. 

Bet der ebenfalls zum Stand der Technik gehOrenden Emulsionsmethode wird das an sich nicht wasservertragliche 
Organosilan an flussiges. nicht wasserlOsliches Siiikonharz unter Zuhilfenahme von Emulgatoren in Wasser emulgiert 
(EP-A2 0 442 098, EP-Bl 0 358 652, US 4 620 878). Nachteilig ist hier, daf3 die Produkte merktiche Anteile Tenside als 
Emulgatoren enthalten sowie erhebliche Mengen Alkohol freisetzen konnen. 

Die Zubereitung von Silan-Kombinationen in Wasser wird in der US-Patentschrift 5 073 195 offenbart. Die Silan- 
Zuberertungen werden aus emem nicht wasserloslichen Alkyltrialkoxysilan und einem wasserloslichen Silan. wie z. B. 
emem Aminoalkylalkoxysilan. in einem molaren Verhaltnis zwischen 1 : 2 bis 3 : 1 hergestellt. Wie den Beispielen der 
US-Patentschrift zu entnehmen ist, erfolgt die Herstellung der Zubereitungen durch eine unterstOchiometrische Hydro- 
lyse des Silangemisches und Stnppen der Reaktionsmischung bei 60 °C unter vermindertem Druck, fur nachfolgende 
Anwendungen werden so erhaltene Silan-Zubereitungen auch mit Wasser verdunnt Durch das Verdunnen mit Wasser 
erfolgt aber die Abspaltung der bei der unvollstandigen Hydrolyse verbleibenden Alkoxygruppen in Form der entspre- 
chenden Alkohole. Die hier offenbarten Silan-Cohydrdysate enthaften somit freie Alkohole in deutlichen Mengen und 
konnen daruber hinaus weitere Mengen Alkohol durch Hydrolyse freisetzen, wodurch die Anwendungseigenschaften 
der Produkte nachteilig beeinfluttt werden 

Der Erfindung liegt daher die Aufgabe zugrunde, im wesentiichen Idsemittelfreie Organosilan -Zubereitungen auf 
Wasser-Basis zu entwickeJn. die einen moglichst germgen Gehalt an freien Alkoholen aufweisen, em en moglichst hohen 
Flammpunkt besitzen und beim Verdunnen mit Wasser im wesentiichen keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen. 

Es wurde nun uberraschenderweise gefunden, daR durch Mischen von Arninoalkylalkoxysilanen der allgemeinen 
Formel I mit Alkyltrialkoxysilanen und/oder Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formeln II und III, Versetzen des 
Gemisches mit Wasser, Einstellen des pH-Wertes der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 sowie 
Entfernen des vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohols wasserbasierende Organopolysiloxan- 
haltige Zusammensetzungen zuganglich sind. Diese sind im wesentiichen frei von organischen LOsemitteln. Uberra- 
schend ist die Erfindung aus dem Grunde, da so hergestellte Organopolysiioxan-hartigen Zusammensetzungen Ware, 
stabile Losungen sind, die einen Flammpunkt von deutlich mehr als 80 °C besitzen und auch beim Verdunnen mit Wasser 
im wesentiichen keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind daher wasserbasierende Organopolysiloxan-hartige Zusammenset- 
zungen, die im wesentiichen frei von organischen Losemitteln sind, einen Flammpunkt von mehr als 80 °C besitzen und 
bei Verdunnen mit Wasser im wesentiichen keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen. 

Nach gangigen Modellvorstellungen uber monomere, oligomere, polymere sowie copolymere Kondensationspro- 
dukte konnen solche auch in einem waBrigen System als Ergebnis einer Hydrolysereaktion nicht wasserloslicher und 
wasserloslicher Oganosilane entstehen. 

So konnen in den erfindungsgemaBen Organopolysitoxan-haltjgen Zusammensetzungen z. B lineare Cokonden- 
sate der allgemeinen Formet 
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und/oder cyclische Cokondensate der alfgemeinen Forme! 
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und/oder lineare Kondensate der allgemeinen Formel 
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und/oder cyclische Kondensate der allgemeinen Formel 
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und/oder cyclische Kondensate der allgemeinen Formel 
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und/oder Silanole der allgemeinen Formel 

q""[R-Si(R 1 ) y (OH)3_ y ] 

und/oder Silanole der allgemeinen Formel 

rrr'[R2-Si(OH) 3 J 

und/oder Silanole der allgemeinen Formel 

a ,m [AA , -Si(OH) 2 ] 

enthalten sein, 

wobei R z. B. eine aminofunktionelle organische Gruppeder allgemeinen Formel 

worin 0 ^ b = 3, 0 ^ d ^ 3. 0 * i =s 3. 0 ^ f ^ 1 . 0 =s g s 1 , o s h ^ 1 , o ^ c ^ 1 , o ^ e s 1 , b + d + i 0 , falls b = 0 dann 
c = 0, falls d = 0 dann e = 0, falls i = 0 dann e = 0, falls d = i = 0 dann c = 0, und Z ein einwertiger anorganischer oder 
organischer Saure-Rest, wie z. B. Chlorid oder Nrtrat oder Formiat oder Acetat, sein kann, 
wobei R 1 z. B. einen Methyl- oder Ethyl- Rest, 

z. B. einen Itnearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, 
A z. B. einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und 
A' z. B. etnen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bts 3 C-Atomen darstellen kann, 
Osys 1 sein kann, 

x, x', x", x"', x " in der Verteilung der Potymeren Werte von grofler 4 besitzen konnen und 

die Verhaltniszahl M/Q z. B. zwiscben 0 und 2 liegen kann, 

worin 

Q die Summe aus q + q'+ q"+ q'"+ q M " und 

M die Summe aus m+m'+m"+m"+m'"'+a+a'-t-a"+a"'+a"" und 0 < (m + m'+ m"+ m"+ m"')/(a + a"+ a '+ a"'+ a' ") < 10 
sein kann. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind weiterhin Organopotysiloxanhaltige Zusammensetzungen nach 
Anspructi 1 , die erhaftlich sind durch 

Mischen wasserlOslicher Ammoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I 
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R-Si(Ri) y (ORi') 3 . y (I) 

mit nicht wasserlosiichen Alkyttrialkoxysilanen der allgemeinen Formel II 

FP-Si(ORi") 3 (It) 

und/oder nicht wasserlosiichen Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formel III 

AA - Si (OR 1 "*) 2 (III) 

und/oder Mischungen aus-nicht wasserlosiichen AlkyUrialkoxysilanen und Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen 
Formeln II und III, 

wobei R erne aminofunkltonelle organische Gruppe der allgemeinen Formel IV 

[Z^hJ^^-tNH^KCH^NHg^JJCH^^NH.^JjCH^jf^^- (IV), 

worm 0sb£3. 0sd£3, 0£i£3.0£f£ 1, 0 sg si, 0 shs 1, 0 set I.Oses 1. b + d + i * 0 , falls b = 0 
dann c = 0, falls d = 0 dann e = 0, falls i - 0 dann e = 0, falls d = i = 0 dann c = 0. und 2 em einwertiger anorganischer 
Oder organischer Saure-Rest ist, 

R 1 , Ri*, R 1 "und R 1 *" einen Methyl- Oder Ethyl- Rest, 

R2 einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alky I- Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, 
A einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und 
A' einen unverzweigten oder verzweigte Aikyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen darstellt und 
0 s y s 1 ist. 

in dern molaren Verhaltnis 0 < M/Q ^ 2 , 

wobei Q die Summe der Molzahlen der Aminoalkytaikoxysilane der allgemeinen Formel I und M die Summe der 
Molzahlen der Alkyftrialkoxysilane der allgemeinen Formel II und der Dialkyldialkoxysi lane der allgemeinen Formel 
III ist, 

Versetzen des Gemisches mit Wasser, 

Einstellen des pH-Wertes der Reaktionsmischjng auf einen Wert zwischen 1 und 8 und 
Errtfernen des bererts vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohols. 

Ferner ist Gegenstand der vorliegenden Erfindung ein Verfahren zur Herstellung von Organopolysiioxan-haJtigen 
Zusammenset2ungen nach den Anspruchen 1 bis 6, das dadurch gekennzeichnet ist, 
da IB man 

wasseriosliche Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I 

R-Si(Ri) y (ORn 3 - y (") 
mit nicht wasserlosiichen Alkyftrialkoxysilanen der allgemeinen Formel I! 

R2 - Si (ORi") 3 (II), 
und/oder nicht wasserlosiichen Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formel III 

AA'-Si (ORi"*) 2 (III) 

und/oder Mischungen aus nicht wasserlosiichen Alkyltrialkoxysilanen und Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen 
Formeln II und III, 

wobei R eine aminofunktionelle organische Gruppe der allgemeinen Formel IV 

[^..g.hJ^^-tNH^KCH^^NHg.OcCCH^^NH^O^CH^),]^^- (IV), 
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worin 0 b 3. 0 ^- d =■ 3. 0 ? i -5 3. 0 -= f 1 . 0 r- g r- 1 , 0 - h 1 , 0 - c 1 , 0 e 1 , b + d + i * 0 . falls b = 0 
dannc =0, falls d = Odann e = 0. falls i = 0danne -0, fails d = i = 0 dannc = 0, und Z &n einwertigeranorganischer 
Oder organischer Saure-Rest ist. 

R 1 , R 1 *, R 1 ** und R 1 — emen Methyl- Oder Ethyl-Rest, 

R 2 einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, 
A einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit i bis 3 C-Atomen und 
A' einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mrt 1 bis 3 C-Atomen darstelft und 
0 y == 1 ist, 

in dem moiaren Verhaltnis 0 < M/Q s 2 mischt, 

wobei Q die Summe der Molzahlen der Aminoalkyialkaxysilane der allgemeinen Formel I und M die Summe der 
Molzahien der Alkyttrialkoxysilane der allgemeinen Formel II und der DialkyWialkoxysilaneder allgemeinen Formel 
III ist. 

das Germ sen mit Wasser versetzt, 

den pH-Wert der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 einstellt. 
den bereits vorhandenen und/oder bet der Umsetzung errtstandenen Alkohol entfernt. 

Beim erfindungsgemaBen Verfahren werden als nicht wasser loslicheAusgangstomponeten vorzugsweise Mischun- 
gen aus Alkyltrialkoxysilanen der allgemeinen Formel II und DialkyldiaJkoxysilanen der allgemeinen Formel III, die durch 
gleichzeitige Veresterung der entsprechenden Tri- und Dichlorsilane der allgemeinen Formeln V und VI 

R 2 - Si Cl 3 (V) 

AA' - Si Cl 2 (VI), 

wobei R 2 einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, A einen unverzweigten 
oder verzweigte Alkyl- Rest mrt 1 bis 3 C-Atomen und A' einen unverzweigten oder verzweigten Alkyl-Rest mrt 1 bis 3 
C-Atomen darstellt, 

mit Methanol Oder Ethanol hergestellt werden. Die Mischungen an sich konnen aber auch aus den retnen Einzelkom- 
ponerrten, den Alkyltriaikoxy- und Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formeln II und III, durch Abmischen erhalten 
werden. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist daruber hinaus die bevorzugte Verwendung der Organopolysiloxan- 
hatttgen Zusammensetzungen auf Wasserbasis nach den An sprue hen 1 bis 17 fur die Hydrophobierung von Oberfla- 
chen.furdie Hydrophobierung von mineralischen Baustoffen, fur den Schutz von Bautenund Fassaden, fur die Beschich- 
tung von Glasfasern, far die Silanierung von FOIIstoffen. als Haftvermrttler, insbesondere fur die Verbesserung der 
Haftung organischer Polymerer auf anorganischen Oberf lachen, als Trennmrttel , fur die Verbesserung der rheoiogiscben 
Eigenschaften, insbesondere von Dispersionen und Emulsionen, als Vernetzer, als Zusatzstoff fQr Farben und Lacke, 
fur die Hydrophobierung von Textilien, Leder, Zeliulose- und Starkeprcdukte 

Die erfindungsgemaBen Organopoiysiloxan-haltigen Zusammensetzungen sind im wesentlichen frei von organi- 
schen Losemrttein, konnen aber geringe Mengen an Alkoholen, insbesondere Methanol und/oder Ethanol, enthalten. 
Der Alkohol -Gehalt in den erfindungsgemaBen Organosiloxan-haltigen Zusammensetzungen betragt vorzugsweise 
weniger als 2 Gew.-%, besonders vorzugsweise weniger als 0,5 Gew -% und ganz besonders vorzugsweise weniger 
als 0.1 Gew.-%. 

Die erfindungsgemaBen Organopoiysiloxan-haltigen Zusammensetzungen weisen vorzugsweise einen pH-Wert 
zwischen 1 und 8, besonders vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 3 und 6, ganz besonders vorzugsweise einen pH- 
Wert zwischen 3 und 5. auf. Geeigneterweise enthalten diese eine einwertige anorganische und/oder organische Saure 
und/oder deren Folgeprodukte. Unter Folgeprodukten versteht man hier Verbindungen wie Alkalihaiogenide, insbeson- 
dere Natrium- oder KaJiumchlorid. Alkaliacetate, Alkaliformiate. Alkaltnitrate oder Verbindungen der Aminogruppierun- 
gen in den Organopolysik>xanen mit anorganischen oder organischen Saureresten, wie sie der allgemeinen Formel IV 
zu entnehmen sind. 

Bedingt durch eine vorteilhafte TeilmaBnahme bei der Herstellung konnen die erfindungsgemaBen Organopolya- 
loxan-haltigen Zusammensetzungen einen Entschaumer, vorzugsweise eine Si likonharz- Suspension, enthalten. 

Das Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Organosiloxan-haltigen Zusammensetzungen kann wie 
nachfoigend detailliert beschrieben durchgefuhrt werden: 

Zunachst werden wasserlosliche Organosi lane der allgemeinen Formel ! mit nicht wasserlOslichen Alkyltrialkoxysilanen 
und/oder Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formeln II und III und/oder gesondert hergestellten Mischungen aus 
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nicht wasserloslichen Alkyttnalkoxysilanen und Dialkyldialkoxysilanen gemischt. Im allgemeinen versetzt man das Reak- 
tionsgemisch mit Wasser, vorzugsweise mit 0,5 bis 10 Mole Wasser, besonders vorzugsweise mit 1 bis 5 Mole Wasser. 
pro Mol der eingesetzten Amnoalkylalkoxysilane der aJIgememen Formel I, der Alkyttnalkoxysilane der aJIgemetnen 
Formel II und/oder der Dialkyldialkoxysilane der allgemeinen Formel III. Die Wasserzugabe kann portionsweise mit 

5 zeitlichen Unterbrechungen erfolgen. Man kann den Vorgang der Wasserdosierung aber auch kontnuierlich mrt zeitli- 
chen Unterbrechungen durchfuhren oder die diskontinuierliche und kontmuierliche Vorgehensweise der Wasserdosie- 
rung mrteinander In geeigneter Weise kombinieren. Man kam auch so vorgehen, daB in eme der obengenanrrten 
Organositankomponenten vorlegt, die Wasserdosierung vorrummt. die andere Organosilankomponente nachfolgend 
zugibt und anschlieBend - sowert noch erforderlich - Wasser nachdosiert. 

to Mischungen a us nicht wasserlosJichen Alkyltrialkoxysilanen und/oder Dialkyldialkoxysiianen der allgemeinen For- 
mel n It und III werden vorzugsweise durch gemeinsame Veresterung eines Germsches ausden entsprechenden Alkyltri- 
chlorsilanen der allgemeinen Formel V und DialkyfcJichlorsilanen der allgemeinen Formel VI mit Alkoholen, vorzugsweise 
Methanol Oder Ethanol, hergestellt. In an sich bekannter Weise wird das z. B. durch Abmischen von Alkyltrichlorsilanen 
und Dialkyldichlorsilanen vorberertete Chlorsilangemisch mit einem Alkohoi oder auch mehreren Alkoholen zu einem 

75 entsprechenden Rohalkylalkoxysilangemisch verestert. Dabei entstehender Chlorwasserstoff wind vorzugweise zum 
grOBten Teil ausdem Rohalkylalkoxysilangemisch ausgetrieben. Ferner kann das Rohalkylalkoxysilangemisch mit einer 
Alkalialkoholat-LOsung auf einen pH-Wert zwischen 6 und 9, vorzugsweise auf einen pH-Wert zwischen 7 und 8, em- 
gestellt werden. Als Alkaltalkoholat-Losungen eignen sich z. B. Natrium- oder Kaliummethanolat sowie Natrium- oder 
Kaliumethanolat auf Ethanol- oder Methanol-Basis. es konnen aber auch andere Alkoholate und Alkohole, wie z. B. n- 

20 Propanol, i-Propanol. n-Butanol r sek.-Butanol, tert-Butanol sowie die darausableitbaren Alkoholate, eingesetzt werden 
Das Rohalkylalkoxysilangemisch wind geeigneterweisefiltriert. Ein so erhaltenes Rohalkylalkoxysilangemisch kann ohne 
weitere Aufarbeitung fur das erfindungsgemaBe Verfahren zur Herstellung von Organopolysiloxan-haltigen Zusammen- 
setzungen eingesetzt werden 

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren wird der pH-Wert der im allgemeinen wasserlosliche und nicht wasserlos- 

25 liche Organosilane der allgemeinen Formeln 1,11 und III enthaltenden Reaktionsmischung geeigneterwelse auf einen 
Wert zwischen 1 und 8, vorzugsweise auf einen Wert zwischen 3 und 6, besonders vorzugsweise auf einen Wert zwi- 
schen 3 und 5, eingestellt. Die Dosierung der Saure kann zusammen mit der oben beschriebenen Wasserdosierung 
Oder auch separat erfolgen Dem Reakiionsgemisch wird im allgemeinen eine anorganische oder organische Saure. 
vorzugsweise eine einbasige Saure, besonders vorzugsweise Salpetersaure oder Salzsaure Oder Eseigsaure oder 

30 Ameisensaure. zugegeben 

Die Umsetzung wird im allgemeinen in einem Temperaturbereich zwischen 0 und 100 °C, vorzugsweise in einem 
Temperaturbereich zwischen 10 und 80 °C und besonders vorzugsweise zwischen 20 und 60 °C, durchgefuhrt 
Geeigneterweise erfolgt die Umsetzung unter Ruhr en 

Der bereits vorhandene und/oder bei der Umsetzung entstandene Alkohoi wird im allgemeinen aus dem Reakti- 
35 onsgemisch enttemt. Vorzugsweise wird der bereits vorhandene und/oder bei der Umsetzung entstandene Alkohoi 
destillativ enrferrrt und dabei gleichzertig Wasser in dem MaBe zugegeben, wie Alkohoi aus dem Reaktionsgemisch 
entfernt wird. Die d est illative Abtrennung des Alkohols wird vorzugsweise unter vermtndertem Druck durchgefuhrt Die 
destillative Abtrennung des Alkohols wird vorzugsweise solange durchgefuhrt, bis im Kopf der Kolonne eme Temperatur 
erreicht tst. die der Siedetemperatur von Wasser entspricht. 
40 Eine Einstellung des pH-Wertes im Reaktionsmedium kann durch Zugabe einer organischen oder anorganischen, 

insbesondere einer einwertigen Saure auch wahrend und/oder nach der destillativen Abtrennung der Alkohole erfolgen 

Bei dem erfindungsgemaBen Verfahren wird der Restgehalt an Alkohoi in den Organopolysiloxan-haltigen Zusam- 
mensetzungen vorzugsweise auf Werner 2,0 Gew.-%. besonders vorzugsweise auf kleiner 0,5 Gew -%, ganz besonders 
vorzugsweise auf kl einer 0,1 Gew.-%, eingestellt. 
45 Zur Verminderung der Schaumbildung wird vor und/oder wahrend der destillativen Abtrennung des Alkohols vor- 
zugsweise ein Entschaumer, besonders vorzugsweise eine waBrige Silikonharz- Suspension, zugesetzt. 

Manchmaf treten wahrend oder nach Beendigung der Destination im Produkt Trubungen Oder Ausfallungen auf, 
diese rQhren vierfach von dem zugesetzten Entschaumer her. Um ein Wares Produkt zu erhalten, wird geeigneterweise 
das erhaltene Produkt nach der destillativen Abtrennung des Alkohols durch Sedi mentation und/oder Filtration nachge- 
so reinigt. Die Filtration sowie die Errtfemung des Sediments kann beispielsweise uber eine Drucknutsche, einen Separator, 
einen Dekanter oder ahnliche Apparate erfolgen. 

Nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellte Produkte sind stabile und klare Losungen. Die erfindungs- 
gemaBen Organopolysiloxan-hattigen Zusarrmensetzungen lassen sich mit Wasser in jedem Verhflltnis verdunnen, 
entwickeln bei Wasserzugabe im weserrtlichen keine Hydrolysealkohole, besitzen einen Flammpunkt von mehr als 80 
55 °C, vorzugsweise von mehr als 95 °C. besonders vorzugsweise von mehr als 98 °C, und sind im wesentlichen frei von 
organischen Losemitteln sowie Tensiden als Emulgatoren 

Die Verwendung der erfindungsgemaBen bzw. erf indungsgemaB hergesteltten Produkte erfolgt mit hervorragenden 
Vorteilen gegenuber Produkten des relevanten Standes der Technik, wie durch die nachfblgenden Beispiele belegt wird 

Die vorliegende Erfindung wird durch die folgenden Beispiele naher erlautert: 
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Beispiele 

Beschreibung der Reaktionsapparatur (fur alle Beispiele gultig). 

Ver ester ungsapparatur: 0,5 I Laborruhrreaktor, temperierbar (Innenterrperaturmessung). FlCissigdosiereinricrrtung, 
Ruckfluftkuhler (Intensivkuhler mit nachgeschaltetem Tiefkuhler bis -40 °C). Stickstoftuberlagerung, Laoordrucknutsche. 
Hydrolyseapparatur: Laborriihrkesselreaktor mrt2 I Inhalt, temperierbar, Innentemperaturmessung, Flussigkeitsdosier- 
emrichtung, Destillationsbrucke mit Kopftemperaturmessung, Produktkuhler, Destillatvorlagebehalter, Labordrucknut- 
sche(2 I Inhalt). 

Folgende Verfahrensparameter gerten fur alle Beispiele: 

Schaumungsprobleme wahrend der Destination konnen verhindert werden, indem der Reaktionslosung erntge Trop- 
fen eines handelsublichen Entschaumers auf Basis waBriger Silikonharzemulsionen zugesetzt werden Die aus dem 
Zusatz von Entschaumer resultierende leichte Trubung kann durch Filtration uber eine Drucknutsche mit Glasfaserfilter 
(Porenwette < 1 \urt) entferrrt werden 

Die m den Beisoielen gewonnenen Produkte haben gemeinsam folgende Eigenschaften 

Das Produkt ist War bis leicht opalisierend und in jedem Verhattnis mit Wasser mischbar Der Gehaft an Alkoholen 
(Summe aus freien Alkoholen und hydrolysierbaren Alkoholen) liegt bei weniger als 0,5 %. Der Flammpunkt der Silox- 
anlosung liegt bei Werten > 95 °C und stnkt ntcht bei Verdunnen nut Wasser, da durch Hydrolyse keine Aikohole gebildet 
werden. 

Beschreibung der Testmethoden fur anwendungstechnische Untersuchungen: 

Es wurde die Reduktion der Wasseraufnahme und die Eindringtiefe der hydrophobierten Probekorper bestimmt 
ProbekOrper aus Kalksandstein, Ziegel und MOrtel wurden dafur in die Organopdysiloxan-Zubereitungen vollstandig 
eingetaucht Nach einer Eintauchzeil von jeweils 60 Sekunden wurden die Probekorper herausgenommen und allserbg 
beluftet und fur 2 Wochen bei einer Luftfeuchtigkeit von uber 60 % relativer Feuchte getagert 

Bestimmung der Wasseraufnahme: 

Zur Bestimmung der Wasseraufnahme wurden jeweils diebehandelten und zwei unbehandelte, zuvor unter Raum- 
bedingungen gelagerte Probekorper ausgewogen und unter Wasser gelagert. Hierzu kamen behandelte und unbehan- 
delte Probekorper getrenrrt in mit Lettungswasser befulrte Wannen. Der Wasserstand uber den Probekorper n betrug 
ca. 4 cm. 

Nach 24 Stunden wurde die Wasseraufnahme der Probekorper durch Differenzwagung bestimmt. Die Reduktion der 
Wasseraufnahme der hydrophobierten Probekorper bezieht sich jeweils auf den Mittelwert der Vtesseraufnahme der 
unhydrophobierten Vergleichsproben 

Im AnschluB daran erfolgte die Bestimmung der Eindringtiefe. 

Bestimmung der Eindringtiefe: 

Zur Bestimmung der Eindringtiefe wurden diebehandelten ProbekOrper in zwei Teile geteirt und die frischen Bruch- 
flachen jeweils in Wasser getaucht. Die durch das Impragnierungsmittel hydrophobierte Schicht wird dabei von Wasser 
nicht benetzt und hebt sich vom dunkel gefarbten, nicht hydrophobierten und deshalb durch Wasser benetzten Bereich 
deutlich ab. Es wurde die Schichtdicke der hydrophoben Schicht gemessen. 

Bei spiel 1 : Herstellung eines wasserioslichen Cohydrolysates aus Aminopropyltriethoxysilan (AMEO), Propyttnchlor- 
silan (PTCS) und Dimethyldichlorsilan (DMDCS): 

In der ober beschriebenen Veresterungsapparatur werden 38,7 g DMDCS und 53,3 g PTCS vorgelegt, Unter Ruh- 
ren dosiert man innerhalb von 2 h 50,4 g Methanol zu. Die Sumpftemperatur betragt hierbei ca. 60 °C. Im AnschluG wird 
unter RiickfluB 2 h HQ ausgetrieben. Zur Vervollstandigung der Veresterungsreaktion wird des noch chlorsilanhaltige 
Rohprodukt mit einer 30 Gew.-% Natriummethylatlosung versetzt (ca. 39 g), bis das Esterrohprodukt einen pH-Wert von 
7 bis 8aufweist. Nach Filtration wird in die Hydrolyseapparatur uberfuhrt und nacheinander innerhalb von ca. 20 Minuten 
mit 1 32,6 g AMEO, 64,8 g Wasser und 29.5 g Ameisensaure versetzt Die Reaktion ist exotherm, die Temperatur st&gt 
auf ca. 60 °C, und die Losung weist einen pH-Wert von ca. 4 bis 5 auf. AnschlieBend werden innerhalb von ca. 4 h bei 
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einer Sumpttemperatur von 55 °C bei etnem von 292 mbar auf 130 mbar fallenden Druck die entstehenden Hydrolyse- 
alkohole abdestiiliert wobei wahrend der Destination Wasser in dem MaBe (bezogen auf Gewicht) zudosiert wird, wie 
Destillat entferrrt wird (ca. 350 g). Danach verdunnt man das Produkt mrt 713 g Wasser auf die anwendungsfertige 
EndKonzentration. 

Beisoiel 2: Herstellung ernes wasserl&slichen Cohydrolysates aus Aminopropyttriethoxysilan (AMEO), Propyltrichlor- 
silan (PTCS), Isobutyttrichlorsiian (IBTCS), Octyftrichlorsilan (OCTCS) und DimethyWichiorsilan (DMDCS) 

In der oben beschriebenen Veresterungsapparatur werden 38,7 g DMDCS. 53,3 g PTCS, 57.5 g IBTCS und 14,9 
g OCTCS vorgelegt Unter ROhren dosiert man innerhalb von 2 h 86,7 g Methanol zu. Die Sumpttemperatur betragt 
hierbei ca. 60 °C. Im AnschluBwird unter RuckfluG 2 h HCI ausgetrieben. ZurVervollstandigungder Veresterungsreaktion 
wird das noch crtorsilanhaltige Rohprodukt mit einer 30 Gew -% Natriummethylatiosung versetzt (ca. 60 g), bis das 
Esterrohprodukt einen pH-Wert von 7 bis 8 aufweist. Nach Filtration wird indie Hydrolyseapparatur uberfuhrt und nach- 
einander innerhalb von ca. 20 Minuten mit 132.6 g AMEO, 84.2 g Wasser und 29,0 g Ameisensaure versetzt Die Reaktion 
ist exotherm. die Temperatur steigt auf ca. 60 °C. und die Losung wetst einen pH-Wert von ca 4 bis 5 auf. AnschlieBend 
werden innerhalb von ca. 4 h bei einer Sumpftemperatur von 55 °C bei einem von 292 mbar auf 130 mbar fallenden 
Druck die entstehenden Hydrolysealkohole abdestiiliert. wobei wahrend der Destination Wasser in dem MaBe zudosiert 
wird, wie Destillat entfernt wird (ca. 350 g). Danach verdunnt man das Produkt mit 1 032 g Wasser auf die anwendungs- 
fertige Endkonzentration 

Beisoiel 3: Herstellung eines wasserloslichen Cohydrolysates aus Amtnopropyltrichlorsilan (AMEO), Propyttrichlorsilan 
(PTCS). Propylmethyidichlorsilan (PMDCS) und Dimethyldichlorsilan (DMDCS) 

In der oben beschriebenen Veresterungsapparatur werden 38.7 g DMDCS, 106,5 g PTCS und 47,1 g PMDCS 
vorgelegt. Unter RLihren dosiert man innerhalb von 2 h 101 g Methanol zu Die Sumpftemperatur betragt hierbei ca. 60 
*C. Im AnschluR wird unter RuckfluR 2 h HCI ausgetrieben. Zur Vervollstandigung der Veresterungsreaktion wird das 
noch chlorsilanhaJtige Rohprodukt mit einer 30 Gew.-% Natriummethylatiosung versetzt (ca. 35 g), bis das Esterrohpro- 
dukt einen pH-Wert von 7 bis 8 aufweist. Nach Filtration wird in die Hydrolyseapparatur uberfuhrt und nacheinander 
innerhalb von ca. 20 Minuten mit 265,2 g AMEO, 130 g Wasser und 55 g Ameisensaure versetzt. Die Reaktion ist 
exotherm, die Temperatur steigt auf ca. 60 °C, und die Losung wetst einen pH-Wert von ca. 4 bis 5 auf AnschtieBend 
werden innerhalb von ca. 4 h bei einer Sumpftemperatur von 55 °C und bei einem von 292 mbar auf 1 30 mbar fallenden 
Druck die entstehenden Hydrolysealkohole abdestiiliert, wobei wahrend der Destination Wasser in dem Ma Re zudosiert 
wird, wie Destillat entfernt wird (ca. 330 g). Danach verdunnt man das Produkt mit 1 750 g Wasser auf die anwendungs- 
fertige Endkonzentration 

Beisoiel 4: Verbesseruno das SchAumungsverhaltens das Produktes aus Beispiel 1 

Jeweils 100 ml des Produktes aus Beispiel 1 werden in zwei gleichartige, 250 ml fassende Flaschen gefullt Der 
einen Losung fugt man unter ROhren 10 mg eines Entschaumers auf Silikonharzbasis zu. Beide Flaschen werden ver- 
schlossen und kraftig geschuttelt Man stent test da R beide Losungen stark schaumen Wahrend jedoch der Schaum 
der unmodrfizierten Losung uber mehr als 5 Minuten stabil ist, fa I It der Schaum der mit Entschaumer versetzt en Losung 
nach wenigen Sekunden zusammen 

Beisoiel 5: Anwendungstechnischer Test des Produktes aus Beispiel 1 

Die Ergebnisse der anwendungstechnischen Untersuchungen des Produktes aus Beispiel 1 an Baustoffen sind in 
Tabelle 1 vorgestellt und denen des Vergleichsversuches gegenubergestetlt Das Ergebnis zetgt, daR das Produkt aus 
Beispiel 1 einedeutlich geringere Wasserautnahme, d h einedeutlich verbesserte Hydrophobierung, bewirkt als das 
Produkt aus dem Vergleichsbeispiel. Daruber hinaus sind Produkte aus Beispiel 1 in der Lage, tiefer in Kalkstein und 
Mortel einzudringen. 

Vergleichsbeispiel 1 : Herstellung eines wasserloslichen Cohydrolysates aus AMEO und Propyltnmethoxysilan(PTMO) 
im molar en Verhaitnis 1 : 1 

In der oben beschriebenen Hydrolyseapparatur werden 221 g AMEO und 164 g PTMO gemischt und mit 54 g 
Wasser versetzt Nach einer halben Stunde fugt man unter ROhren weitere 126 g Wasser innerhalb von 15 Minuten 
uber die Dosiervorrichtung hinzu. Die Temperatur steigt hierbei von 20 °C auf ca. 57 *C. Innerhalb weiterer 15 Minuten 
wird uber die Dosiervorricrrtung 114 g HCI (32 Gew.-% in Wasser) unter Riihren zudosiert. Innerhalb von ca. 4 h wird 
bei einer Sumpftemperatur von bis zu 102 °C bei Normaldruck em Ethanol/Methanol/Wasser-Gemisch abdestiiliert, bis 
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die Kopftemperatur ca. 100 betragt und das Kopfprodukt nur noch Wasser enthalt. Wahrend der Destination wind 
Wasser uberdie Dosiereinrichtung mengenmaflig in des MaBedes Produkt zugefuhrt, wie Destillat mengenmafiig ent- 
fernt wird. 

Vergleichsbeispiel 2: Anwendungstechnischer Test des Produktes aus des Vergleichsbeispiel 1 

Die Ergebnisse der anwendungstechnischen Untersuchungen der Produkte aus Beispiel 1 und Vergleichsbeispiel 
1 sind in TabeJIe 1 gegenubergestelrt und im Beispiel 5 kommentiert 



T&belU 1: GegenUberstel lung der Produkte aus Beispiel 1 und dem Ver- 
gleichsbeispiel 1 anhand anwendungstechnischer Tests 



Anwendungstechnischer Test des Produktes aus den Beispiel 1: 



Baustoff 


Tauchzeit 
(sec) 


Reduktion der 
H 2 0-Aufnah«e 
(%) 


Eindringtief e 


Kalksandstein 


60 


95 


2 


Ziegel 


60 


92 


> 25 


Mortel 


60 


88 


10 



Anwendungstechnischer Test des Produktes aus dem Vergleichsbeispiel 1: 



Baustoff 


Tauchzeit 
(sec) 


Reduktion der 
H 2 0-Auf nahme 
(%) 


Eindringtiefe 
(nm) 


Kalksandstein 


60 


80 


1 


Ziegel 


60 


14 


> 25 


M6rtel 


60 


80 


2 



Patents nsp ruche 

1. Wasserbasierende Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen, die im wesentlichen frei von organischen 
LOsemitteln sind, einen Flammpunkt von mehr als 80 °C besitzen und bei Verdunnen mit Wasser im wesentlichen 
keine Alkohole durch Hydrolyse freisetzen 

2. Organopotysiloxan-hattige Zusammensetzungen nach Anspruch 1. erhflltlich durch 
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Mischen wasserloslicher Aminoalkytalkoxysilane der allgemeinen Formel I 

R-Si(Ri) y (ORi*) 3 . y (I) 
5 mit nicht wasserlGslichen Alkyltrialkoxysilaneri der allgemeinen Formel II 

R2-Si(OR 1 ") 3 (II) 
und/oder nicht wasserloslichen Dialkyldialkoxysilanen der allgemeinen Formel III 

10 

AA-Si(OR 1 *"h (III) 

und/oder Mischungen aus nicht wasserktelichen Alkyltrialkoxysilanen und Dialkyldialkoxysilanen der allgemei- 
nen FormeJn II und III, 

75 wobei R eme aminofunktionelle organische Gruppe der allgemeinen Formel IV 

worin 0^bt.3,0-ds3,0ii£3,0-f^1,0-g-1,0-h-l,0ic^1,0-e-1,b+d + i*0, falls b 
20 m o dann c ■ 0. falls d ■ 0 dann e - 0, falls i - 0 dann e ■ 0, falls d ■ i - 0 dann c - 0, und Z ein einwertiger 

anorganischer Oder organischer Saure-Rest ist. 

Ri . R 1 *, Ri ** und R 1 "* einen Methyl- oder Ethyl-Rest 

R 2 einen linearen Oder cydischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen. 
A einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und 
25 A einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen darstellt und 

0 1 ist 

in dem molaren Verhattnis 0 < M/Q ± 2 , 

wobei Q die Summe der MoJzahlen der Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I und M die Summe 
30 der Molzahlen der Alkyltrialkoxysilane der allgemeinen Formel II und der DialkyldiaJkoxysilane der allgemeinen 

Formel III ist, 

Versetzen des Gemisches mit Wasser, 
35 - Einstellen des pH-Wertes der Reaktionsmischung aul einen Wert zwischen i und 8 und 
Entfernen des bereits vorhandenen und/oder be* der Umsetzung entstandenen Alkohols 

3. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 und 2, 
40 dadurch gekennzeichnet, 

daB diese einen pH-Wert zwischen 1 und 8 aufweisen 

4. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 bis 3, 
dadurch gekennzeichnet. 

45 daB diese eme einwertige anorganrsche und/oder organische Saure und/oder deren Folgeprodukte enthalten. 

5. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 bis 4. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Alkohol-Gehalt in den Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen weniger als 2 Gew.-% betragt. 

50 

6. Organopolysiloxan-haltige Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 bis 5. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB diese eme Silikonharz-Suspension enthalten. 

55 7. Verfahren zur Herstellung von Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen nach den Anspruchen 1 bis 6, 
dadurch gekennzeichnet, 
daB man 

wasserlosliche Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I 
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R-Si(FT) y (ORn3- y (I) 

mit nicht wasserloslichen Alkyltrialkoxysiiane der allgememen Formel II 

R^-Si(ORi") 3 (II), 

und/oder nicht wasserloslichen Dialkykjialkoxysilanen der allgememen Formel III 

AA'-Si(OR 1 "*) 2 (III) 

und/oder Mischungen aus nicht wasserloslichen Alkyltrialkoxysilanen und Dialkykjialkoxysilanen der allgemei- 
nen Formeln II und III. 

wobei R eine aminofunktionelle orgamsche Gruppe der allgememen Formel IV 

[Z ( ,^ h) J <f ^ +h) -[^^ (IV), 

worm 0sbi3,0£d£3, 0sis3. Osfsl.Osgsl.Oshsl.OsCEl.Osesl.b + d + i^O, falls b 
= 0 dann c = 0. falls d ■ 0 dann e « 0. falls i = 0 dann e - 0. tails d = i = 0 dann c = 0. und Z ein etnwertiger 
anorganischer oder organischer Saure-Rest ist, 

R 1 , R 1 *, R 1 ** und R 1 *** einen Methyl- oder Ethyl-Rest, 

R 2 einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mit 1 bis 8 C-Atomen, 
A einen unverzwelgten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und 
A' einen unverzweigten oder verzweigte Alkyl-Rest mit 1 bis 3 C-Atomen darstellt und 
Oiyi 1 ist 

in dem molar en Verhaltnis 0 < M/Q ^ 2 mischt, 

wobei Q die Summe der Molzahien der Aminoalkylalkoxysilane der allgemeinen Formel I und M die Summe 
der Molzahien der AJkyttrialkoxysilane der allgemeinen Formel II und der Dialkyldialkoxysilane der allgemeinen 
Formel III ist, 

das Gemisch mit Wasser versetzt, 

den pH-Wert der Reaktionsmischung auf einen Wert zwischen 1 und 8 einstellt, 
den bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol entfernt. 

8. Verfahren nach Anspruch 7, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB Mischungen aus Alkyftrialtoxysilanen der allgemeinen Formel II und Dialkykjialkoxysilanen der allgemeinen 
Formel III durch gleichzeitige Veresterung der entsprechenden Tri- und Dichlorsilane der allgemeinen Formeln V 
und VI 

R2 - Si Cl 3 (V) 

AA' - Si Cl 2 (VI), 

wobei R 2 einen linearen oder cyclischen oder verzweigten Alkyl-Rest mrt 1 bis 8 C-Atomen, A einen unver- 
zweigten oder verzweigte Alky I- Rest mit 1 bis 3 C-Atomen und A' einen unverzweigten oder verzweigten Alkyl-Rest 
mit 1 bis 3 C-Atomen darstellt, 
mit Methanol oder Ethanol hergestellt werden. 

9. Verfahren nach den AnsprOchen 7 und 8, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das Reaktionsgemisch mit 0.5 bis 10 Molen Wasser pro Mol der eingesetzten Aminoatkylalkoxysilane der all- 
gemeinen Formef I, der AJkyttrialkoxysilane der allgemeinen Formeln II und/oder der Dialkytdialkoxysilane der all- 
gemeinen Formel III versetzt wird. 



13 



PATENTE * MARKEN 



EP 0 716 128 A2 



10. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 9. 
dadurch gekennzeichnet, 

da 6 dem Reaktionsgemisch eine einbasige Saure zugegeben wird 

11. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 10. 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die UmseUung in einem Temperaturbereich zwischen 0 und 100 °C durchgefuhrt wird. 

1 2. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 1 1 , 
dadurch gekennzeichnet, 

daB man bereits vorhandenen und/oder bei der Umsetzung entstandenen Alkohol destillativ entfernt und dabei 
gleichzeitig Wasser in dem MaSe zugibt. wie Alkohol aus dem Reaktionsmedium entfernt wird 

13. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB die destillalive Abtrennung des AJkohols unter vermmdertem Druck durchgefuhrt wird. 

14. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 13, 
dadurch gekennzeichnet. 

daB die dest illative Abtrennung des AJkohols solange durchgefuhrt wird, bis im Kopf der Kolonne eine Temperatur 
erreicht ist. die der Siedetemperatur von Wasser errtspricht. 

15. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 14, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB zur Verminderung der Schaumbikiung vor und/oder wahrend der destillativen Abtrennung des Alkohols ein 
Entschaumer zugesetzt wird. 

16. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 15, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB der Restgehartan Alkohol in den Organopolysiloxan-hattigen Zusammensetzungen auf < 2 Gew -% eingestellt 
wird. 

17. Verfahren nach den Anspruchen 7 bis 16, 
dadurch gekennzeichnet, 

daB das erhaltene Produkt nach der destillativen Abtrennung des AlkohoJs durch Sedimentation und/oder Filtration 
nachgereinigt wird 

18. Verwendung der Organopolysiloxan-haltigen Zusammensetzungen auf Wasser-Basis nach den Anspruchen 1 bis 
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for die Hydrophobierung von Oberflachen, 

fur die Hydrophobierung von mineralischen Baustoffen, 

fOr den Schutz von Bauten und Fassaden, 

fQr die Beschichtung von Glasfasern, 

fOr die Silanierung von FQIIstoffen, 

fur die Verbesserung der rheologischen Eigenschaften von Dispersionen und Emulsionen, 
fQr die Hydrophobierung von Textilien, Leder, Zellulose- und Starkeprodukte, 

als Hattvermittler fQr die Verbesserung der Haftung organ ischer Poly merer auf anorganischen Oberflachen, 
als Trennrrwttel, 
als Vernetzer, 

als Zusatzstaffe fur Farben und La eke. 
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